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® Gasanalysator mit internem Gaskreislauf 

@ Die Erfindung betrifft ein'en Gasanalysator mit inter- 
nem Gaskreislauf, der in der Spurerigasanalyse angewen- 
det werden kann. 

Dabei sind in einem Gaskreislauf eines.konzentrationsab- 
hangigen Gasdetektors (1), z. B, eines Photoionisations- 
detektors, zusatzlich ein Kreislauffilter fur Wasserdampf 
und hohermolekulare Gasinhaltsstoffe (2), eine Kreislauf- 

pumpe (3),. eine Dosieranordnung (4) fur den Analysen- p 

gaseinlafc und eine gaschromatographische Trennsaule 
(5) zu einem geschlossenen Kreislaufsystem angeordnet. 
Vorteilhaft ist insbesondere der vollige Verzicht auf eine . 
zusatzliche Tragergasbereitstellung bei hoher Auflosung 
und Empfindlichkeit sowie die wegen des nicht spektren- 
gebenden Detektors einfache Auswerteelektronik. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft einen Gasanalysator mit internem 
Gaskreislauf, der in der Spurengasanalyse angewendet wer- 
den kann. 5 

Zur Spurengasanalyse wird ublicherweise die Gaschro- 
matographie (GC) eingesetzt. Dabei wird das zu analysie- 
rende Gasgemisch mit einem extern bereitgestellten Trager- 
gas (z. B. He, synth. Luft etc.) gemischt und in einer Trenn- 
saule (gepackte Saule, Kapillarsaule, Kapillarsaulenbiindel) 10 
entsprechend des unterschiedlichen Trennverhaltens der 
Gasmolekiile getrennt und die entsprechend ihren unter- 
schiedlichen Retentionszeiten nacheinander die Chromato- 
graphiesaule passierenden Einzelkomponenten mittels eines 
geeigneten Detektors nachgewiesen. Nachteilig ist hierbei, 15 
daB eine aufwendige Gasversorgung und -bereitstellung er- 
forderlich ist, die die Einsatzmoglichkeiten der Gaschroma- 
tographie.fur transportable Gerate stark einschrankt. Hin- 
derlich ist die groBe Masse von Druckgasflaschen bzw. Ven- 
tilen. 20 

Gleichfalls bekannt ist, Spurengasanalyse mittels Ionen- 
mobilitatsspektrometrie (IMS) durch zufuhren. Hierbei wird 
zusatzlich zum Analysengas ublicherweise ein Driftgas be- 
notigt. Das Analysengas wird in einer Ionisationsanordnung 
ionisiert, die Ionen in einem elektrischen Feld beschleunigt, 25 
wobei sich die unterschiedlichen Molektilionen entspre- 
chend ihren unterschiedlichen lonenbeweglichkeiten sepa- 
rieren. Ein Ionenkollektor am Ende der Driftstrecke weist 
die zeitversetzt einlaufenden Peaks der verschiedenen Mole-, 
kulionen nach. Das Driftgas stromt den driftenden Ionen 30 
entgegen- und verhindert die Diffusion von Analysengas in 
den Driftraum. Um das Driftgas nicht vori auBen nachfuhren 
zu miissen, wird es in einem IMS nach DE-PS 195 02 674 
zusammen mit dem Analysengas in einem Filter gereinigt, 
durch den es in einem internen Gaskreislauf gepumpt wird. 35 

Die Ionenmobilitatsspektrometrie ist ein spektrumgeben- 
des MeBverfahren. Nachteilig an dieser Technik ist insbe- 
sondere der hohe technische Aufwand, der fiir die Steuerung 
und Auswertung der substanzspezifischen IMS-Sign ale be-, 
trieben werden muB. 40 

Daruber hinaus sind Photoionisationsdetektoren (PID) 
zur Spurengasanalyse bekannt. Hierbei ionisiert eine UV- 
Quelle die in einem Tragergasstrom befindlichen Molekiile 
der nachzuweisenden Substanzen. Der Ionisationsstrom 
wird gemessen und stellt ein MaB fiir die Konzentration der 45 
Spurenmolekule dar. Die Steuerung der MeBzelle und die 
Auswertung der SignalgroBen ist bei dieser Technik auf- 
grund der nur surnrnarischen Signalgabe relativ einfach, wo- 
bei jedoch keine Moglichkeit der qualitativen Bestimmung 
der GasinhaltsstofFe besteht. ' 50 

Nachteilig ist. hierbei auBerdem, daB um Matrixeffekte zu 
unterdriicken, wegen der fehlenden Selektivitat dieser MeB- 
methode, die Gasprobe regelmaBig in ein definiertes Trager- 
gas eingegeben werden muB. Dieses erfordert, wie bei den 
bereits erwahnten Verfahren eine aufwendige Tragergasbe- 55 
reitstellung. 

Es stand daher die Aufgabe, eine MeBanordnung anzuge- 
ben, • die ohne zusatzliche Gasversorgung nur s unter Inan- 
spruchnahme eines entsprechenden Volumens der mit den 
nachzuweisenden Substanzen beladenen Luft eine schnelle 60 
und empfindliche quantitative und qualitative Spurengas- 
analyse eYmoglichL 

Dazu wurde ein spezieller Kreislauffilter so in dem inter- 
nen Kreislauf eines konzentrationsabhangigen Detektors an- 
geordnet, daB das im geschlossenen Kreislauf befindliche 65 
Tragergas definiert regeneriert wird und auf eine zusatzliche 
Tragergasversorgung verzichtet werden kann. 

Dazu ist der Detektor mit. einem Kreislauffilter und einer 


sich anschlieBenden Kreislaufpumpe verbunden. 

Der Detektor kann dabei ein konzentrationsabhangiger 
Detektor, z. B. ein Photoionisationsdetektor (PID) oder ein 
Elektroneneinfangdetektor (ECD) sein. Als konzentrations- 
abhangige Detektoren sind aber auch Warmeleitdetektoren 
(WLX>), lonisationsquerschnittsdetektoren (CSD), Edelgas- 
detektoren (NGD) oder Infrarotabsorptionsdetektoren ein- 
setzbar, die sich aile dadurch auszeichnen, daB die Signal- 
auswertung relativ wenig technischen Aufwand erfordert. 

Das durch den Filter von Wasser und hohermolekularen 
Inhaltsstoffen gereinigte interne Tragergas gelangt in eine 
Dosieranordn u ng . 

Die Dosieranordnung kann dabei nach verschiedenen 
Prinzipien realisiert werden: 

So kann die definierte Zugabe des Probengases mittels einer 
Dosierpumpe oder einer Gasschleife, aber auch mittels einer 
Kombination von gesteuerten Ventilen oder durch eine Per- 
meationsmembran erfolgen. 

Nachdem das zu analysierende Probengas dem Tragergas 
zugefuhrt wurde, wird das Gasgemisch auf eine Trennsaule 
geleitet, wo es entsprechend den unterschiedlichen Retenti- 
onszeiten der Gasinhaltsstoffe getrennt wird. Die einzelnen 
Fraktionen werden nun nacheinander zum Eingang des De- 
tektors geleitet. 

Hier erfolgt die Ionisation und die Detektion der ionisier- 
ten Spurengasmolekiile. Eine Identifizierung und damit qua- 
litative Analyse ergibt sich aus den unterschiedlichen Ein- 
gangszeiten der einzelnen Fraktionen im Detektor, wobei 
die Matrix aus dem Tragergas wegen der nach jedem Kreis- 
lauf erfolgenden Regeneration stets identisch ist, was zu de- 
finierten Ionisationsverhaltnissen und damit zu aussagefahi- 
gen MeBergebnissen fuhrt. - 

Der so geschlossene interne Kreislauf weist den wesentli- 
chen Vorteil auf, daB das System im Betrieb auBer der Zu- 
fuhr der Probe keine Tragergasbereitsteilung von auBen be- 
notigt. 

Von Bedeutung ist, daB das standig im Kreislauf zirkulie- 
rende interne Tragergas Luft sein kann. Fur konkrete Analy- 
sefalle konnen andere interne Tragergase Anwendung fin- 
den: z. B. He, At, N2.etc, die dann entsprechend im Kreis- 
lauf Detektor - Kreislauffilter - Dosieranordnung - Trenn- 
saule zirkulieren wiirden. 

Nachfolgend soil die Erfindung anhand eines Ausfuh- 
rungsbeispiels naher erlautert werden. 

Die Fig. 1 zeigt die erfindungsgemaBe Vorrichtung. 

GemaB Fig. 1 ist an einen Photoionisationsdetektor 1 eine 
Auswerteelektronik 6 angeschlossen. Der gasfluBmaBige 
Ausgang des Detektors 1 ist mit einem Kreislauffilter 2 ver- 
bunden. Hier werden aus dem GasfluB samtliche Spuren vori 
hohermolekularen Inhaltsstoffen und auch Wasser entfemt. 
Das gereinigte Gas, das hier als Tragergas fungiert, gelangt 
in eine Kreislaufpumpe 3, die den intemen Gaskreislauf be- 
wirkt. 

An die Kreislaufpumpe 3 schlieBt sich eine Dosiervor- 
richtung 4 an, in der dem Tragergas 'das zu analysierende 
Probengasgemisch 7 zugefuhrt wird; 

. Tragergas und Probengas gelangen anschlieBend auf eine 
gaschrornatographische Trennsaule 5, wo die Komponenten 
der Probe getrennt werden und nacheinander auf den Ein- 
gang des Detektors 1 geleitet werden, wo sie entsprechend 
ihrer Eintreffzeiten identifiziert und mittels der Auswerte- 
elektronik 6 quantifiziert werden. > 

Der somit geschlossenen Gaskreislauf erfordert auBer der 
Zufuhrung des Probengases keine weitere Gasversorgung. 

Patentanspriiche 

1 . Gasanalysator mit internem Gaskreislauf, dadurch 
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gekennzeichnet, daB ein GasfluB eines interaen Tra- 
gergases, das aus Luft oder einem inerten Gas/Gasge- 
misch besteht, in Form eines Gaskreislaufes stattfindet, 
wobei der Ausgang eines konzentrationsabhangigen 
. Detektors (1) mit einem Kreislauffilter (2) und dieser 5 
mit einer oder mehreren Kreislaufpumpen (3) verbun- 
den ist, daran eine Gasdosiereinrichtung (4) zur Zufuh- 
rung des Probengases (7) angeschlossen ist, die mit ei- 
ner gaschromatographischen Trennsaule (5) verbunden 
ist, die den Kreislauf zum Eingang des Detektors (1) 10 
mit seiner Auswerteelektronik (6) schlieBt. 

2. Gasanalysator nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Detektor (1) ein Photoionisationsde- 
tektor ist. 

3. Gasanalysator nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 15 
zeichnet, daB der Detektor (1) ein Eiektroneneinfang- 
detektor ist. 

4. Gasanalysator nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Detektor (1) ein Warmeleitdetektor 
ist. 20 

5. Gasanalysator nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Detektor (1) ein Ionisationsquer- 
schnittsdetektor ist. 

6. Gasanalysator nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Detektor (1) ein Edelgasdetektor ist. 25 

7. Gasanalysator nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Detektor (1) ein Infrarotabsorptions- 
detektorist. . 

8. Gasanalysator nach Anspruch 1-7, dadurch gekenn- , 
zeichnet, daB die Probegabe in der Gasdosiereinrich- 30 

tung (4) mittels einer Dosierpumpe erfolgt. 

9. Gasanalysator nach Anspruch 1-7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Probegabe in der Gasdosiereinrich- 
tung (4) mittels einer Gasschleife erfolgt. 

10. Gasanalysator nach Anspruch 1-7, dadurch ge- 35 
kennzeichnet, daB die Probegabe in der Gasdosierein- 
richtung (4) mittels einer Kombination von gesteuerten 
Ventilen erfolgt. 

11. Gasanalysator nach Anspruch 1-7, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Probegabe in der Gasdosierein- 40 
richtung (4) mittels einer Permeationsmembran erfolgt. 
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